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(54) Title: PROCESS FOR PRODUCING LOW-FOAM WASHING AGENTS WITH HIGH PILED DENSITY 



(54) Bezeichnung: VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG SCHAUMREDUZIERTER WASCHMITTEL MIT HOHEM 
SCHOTTGEWICHT 



(57) Abstract 



The invention concerns a process a process for producing granular washing or cleaning agents of high piled density and containing 
a non-ionic surfactant and a foam regulator system based on paraffin and fatty acid diamide, involving the forcing of strands through 
perforated moulds and subsequent shredding of the extrudate by a cutting device. The intention is to improve the integrability of the foam 
regulator system without reducing its efficacy. This is achieved in essence by producing a homogenous mixture of the foam regulator 
system and the non-ionic surfactant, mixing the mixture with at least one washing or cleaning agent component which is solid or prepared 
in solid form, extruding the resulting mixture though a perforated plate and, as required, rounding the extrudate and/or adding to it powder 
products. 

(57) Zusammenfassung 

Bei einem Verfahren zur Herstellung von granularen Wasch- oder Reinigungsmittem mit hohem Schtlttgewicht, die nichtionisches 
Tensid und ein Schaumregulatorsystem auf der Basis von Paraffin und Bisfettsaureamid enthalten, durch strangformiges Verpressen 
Qber Lochformen und anschlieBendes Zerkleinem des Extrudats mittels einer Schneidevorrichtung sollte die Einarbeitbarkeit der 
Schaumregulatorsysteme ohne Abnahme der Wirksamkeit verbessert werden. Dies gelingt im wesentf ichen dadurch, da& man ein homogenes 
Gemisch aus dem Schaumregulatorsystem und dem nichtionischen Tensid hcrstellt, dieses mit mindestens einem festen und/oder in fester 
Form konfektionierten Wasch- oder ReinigungsmittelbestandteU vermischt, durch einc Lochplatte extrudiert und das Extrudat gegebenenfalls 
verrundet und/oder abpudert. 
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WO 96/26258 PCT/EP96/00606 
Verfahren zur Herstellung schaumreduziert r Waschmittel mit hohem Schutto wicht 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von granularen Waschmittein mit ho- 
hem Schuttgewicht, welche ein Schaumregulatorsystem auf der Basis von Paraffin und 
Bisfettsaureamid enthalten. 

Granulare Waschmittel mit hohem Schuttgewtcht kbnnen gema& dem Verfahren der in- 
temationalen Patentanmelung WO 91/02047 hergestellt werden. Dabei handelt es sich 
urn das strangformige Verpressen eines homogenen Vorgemisches aus Waschmittelin- 
haltsstoffen, das gegebenenfalls unter Zusatz eines Plastifiziermittels erfolgen kann, uber 
Lochfomnen, welche vorzugsweise eine Offnungsweite von 0,5 mm bis 5 mm aufwetsen, 
anschlieGendes Zerkleinem des Extrudats mittels einer Schneidevorrichtung und nachfol- 
gende Behandlung in einem RondiergerSt, wodurch man weitgehend einheitlich kugelfor- 
mige Produkte erhSlt. Allerdings beobachtet man insbesondere bei tensidreichen Rezep- 
turen manchmal zerkluftete Oberflachen des Extrudatkoms und Langendifferenzen nach 
Abschlag, was zu einer nicht optimalen Schuttgewichtserhohung durch den Extrusions- 
schritt, zu erhfihten Fein- und Grobanteilen und generell zu einer Verschlechterung des 
Produktbildes fuhrt. 

Bei einem derartigen Herstellverfahren empfindet man es au&erdem oft als Nachteil, dad 
bisher Schaumregulatorwirkstoffe nicht unter Erhalt ihrer schaumregulierenden Wirkung 
zusammen mit den ubrigen Waschmittelinhaltsstoffen coextrudiert werden konnten. Zur 
Vermeidung von Wirkungsverlusten des Schaumregulatorwirkstoffs werden diese daher 
normalerweise in Form von separat, zum Beispiel durch Sprtihtrocknung hergestellten 
pulverformigen beziehungsweise granularen Schauminhibitorkonzentraten, wie beispiels- 
weise in der intemationalen Patentanmeldung WO 91/12306 beschrieben, in solche 
Waschmittel eingearbeitet. Nachteilig bei dieser Vorgehensweise ist, daB man bei der 
Verwendung separator Schauminhibitorkonzentrate in der Rezeptur des fertigen Wasch- 
beziehungsweise Reinigungsmittels durch diese bereits sehr festgeiegt ist, da oft nicht 
mehr als 15 Gew.-% bis 20 Gew.-% an entschaumend wirkender Aktivsubstanz in derarti- 
gen Schauminhibitorkonzentraten enthalten ist, wodurch weniger Raum fur die Rezeptur- 
entwicklung bleibt, da Rucksicht auf die ubrigen, in Mengen bis zu 85 Gew.-% enthaltenen 
Inhaltsstoffe der Schauminhibitorkonzentrate genommen werden mu&. 

Uberraschenderweise wurde nun gefunden, dad Schaumregulatorsysteme, die Paraffin- 
wachs und Bisfettsaureamid enthalten, ohne Abnahme der Wirksamkeit in extrudierte 
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Waschmlttel mit hohem Schuttgewicht eingearbeitet werden konnen, wenn man das 
Schaumregulatorsystem vor dem Extrudierschritt homogen in nichtionischem Tensid lost 
beziehungsweise dispergiert, und man zudem noch Produkte von besonders hoher Kom- 
stabilitat und verbesserten physikalischen Eigenschaften ertiSlt. 

Gegenstand der Erf indung ist daher ein Verfahren zur Herstellung von granularen Wasctv 
Oder Reinigungsmitteln mit hohem Schuttgewicht, die nichtionisches Tensid und ein 
Schaumregulatorsystem auf der Basis von Paraffin und Bisfettsaureamid enthalten, durch 
strangfdrmiges Verpressen Gber Lochformen und anschlie&endes Zerkleinem des Extru- 
dats mittels einer Schneidevonichtung, welches dadurch gekennzetchnet ist, dad man ein 
homogenes Gemisch aus dem Schaumregulatorsystem und dem nichtionischen Tensid 
herstellt, dieses mit mindestens einem festen und/oder in fester Form konfektionierten 
Wasch- Oder Reinigungsmittelbestandteil vermischt, durch eine Lochplatte extrudiert und 
das Extrudat gegebenenfalls verrundet und/oder abpudert 

Als zusatzlicher Nutzen dieser Vorgehensweise wird das Einspulverhalten der Waschmit- 
tel mit hohem Schuttgewicht in ubliche Waschmaschinen verbessert 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von homogenen Gemischen 
aus Schaumregulatorsystem und nichtionischem Tensid, wobei das Schaumregulatorsy- 
stem Paraffinwachs und Bisfettsaureamid enthSIt, zur Verbesserung der Herstellbarkeit, 
das hei&t insbesondere der Erhdhung der Homogenitat und Komstabilitat von granularen 
Wasch- oder Reinigungsmitteln. 

Ein weiterer Gegenstand der Erfindung ist die Verwendung von homogenen Gemischen 
aus Schaumregulatorsystem und nichtionischem Tensid, wobei das Schaumregulatorsy- 
stem Paraffinwachs und Bisfettsaureamid enthSIt, zur Verbesserung des Einspulverhal- 
tens und/oder zur Erhdhung der Auflbsegeschwindigkeit von Waschmitteln mit hohem 
Schuttgewicht. 

Beim erfindungsgemaRen Verfahren sind in der zu extrudierenden Mischung vorzugs- 
weise 1 Gew.-% bis 10 Gew.-%, insbesondere 1,5 Gew.-% bis 6 Gew.-% an Gemisch aus 
Schaumregulatorsystem und nichtionischem Tensid enthalten. 

Unter Mitteln mit hohem Schuttgewicht sollen im Rahmen der voriiegenden Erfindung sol- 
che mit Schuttgewichten von mindestens 550 g/l, insbesondere von 600 g/l bis 950 g/l 
und vorzugsweise von 700 g/l bis 850 g/l verstanden werden. 
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Ein Schaumregulatorsystem zum erfindungsgem£fien Einsatz enthait vorzugsweise 
70 Gew.-% bis 95 Gew.-%, insbesondere 80 Gew.-% bis 92 Gew.-% eines Paraffinwach- 
ses beziehungsweise Paraffinwachsgemisches sowie 5 Gew.-% bis 30 Gew.-%, insbe- 
sondere 8 Gew.-% bis 20 Gew.-% eines von Cj.rDiaminen und gesattigten Ci 2 -22-Carbon- 
s£uren abgeleiteten Bisamids. Das Mischungsverhaltnis des nichtionischen Tensids mit 
dem Schaumregulatorsystem ist wenig kritisch, es liegt t bezogen auf das Gewicht, vor- 
zugsweise im Bereich von 20:1 bis 1:1, insbesondere 12:1 bis 2:1. Anstelle reiner Paraf- 
fine konnen auch Gemische aus Paraffin mit schaumregulierendem Silikon eingesetzt 
werden, wobei der Silikonanteil, bezogen auf die Summe aus Paraffin und Silikon, in der 
Regel nicht uber 50 Gew.-%. insbesondere 5 Gew.-% bis 30 Gew.-%, betrSgt. 

Die in Frage kommenden Paraffine sind im allgemeinen komplexe Stoffgemische ohne 
scharfen Schmelzpunkt. Zur Charakterisierung bestimmt man ublicherweise ihren 
Schmelzbereich durch Differentiai-Thermo-Analyse (DTA), wie in 'The Analyst" 87 (1962), 
420, beschrieben, und/oder ihren Erstarrungspunkt. Darunter versteht man die Tempera- 
tur, bei der das Wachs durch langsames Abkuhlen aus dem fiussigen in den festen Zu- 
stand ubergeht ErftndungsgemSd sind sowohl bei Raumtemperatur vollstandig flussige 
Paraffine, das heiGt solche mit einem Erstarrungspunkt unter 25 °C, als auch bei Raum- 
temperatur feste Paraffine brauchbar. Eingesetzt werden konnen beispieisweise die aus 
der europaischen Patentanmeldung EP 309 931 bekannten Paraffinwachsgemische aus 
beispieisweise 26 Gew.-% bis 49 Gew.-% mikrokristallinem Paraffinwachs mit einem Er- 
starrungspunkt von 62 *C bis 90 °C, 20 Gew.-% bis 49 Gew.-% Hartparaffin mit einem 
Erstarrungspunkt von 42 °C bis 56 °C und 2 Gew.-% bis 25 Gew.-% Weichparaffin mit 
einem Erstarrungspunkt von 35 °C bis 40 °C. Vorzugsweise werden Paraffine bzw. Paraf- 
fingemische verwendet, die im Bereich von 30 °C bis 90 °C erstarren. Dabei ist zu beach- 
ten, dad auch bei Raumtemperatur fest erscheinende Paraffinwachsgemische unter- 
schiedliche Anteile an flussigem Paraffin enthalten konnen. So weisen besonders bevor- 
zugte Paraffinwachsgemische bei 30 C C einen Flussiganteil von unter 10 Gew.-%, insbe- 
sondere von 2 Gew.-% bis 5 Gew.-%, bei 40 °C einen Flussiganteil von unter 30 Gew.-%, 
vorzugsweise von 5 Gew.-% bis 25 Gew.-% und insbesondere von 5 Gew.-% bis 
15Gew-%, bei 60 °C einen Flussiganteil von 30 Gew.-% bis 60 Gew.-%, insbesondere 
von 40 Gew.-% bis 55 Gew.-%, bei 80 °C einen Flussiganteil von 80 Gew.-% bis 
100 Gew.-%, und bei 90 °C einen Flussiganteil von 100 Gew.-% auf. Die Temperatur, bei 
der ein Flussiganteil von 100 Gew.-% des Paraffmwachses erreicht wird, liegt bei beson- 
ders bevorzugten Paraffinwachsgemischen noch unter 85 °C, insbesondere bei 75 °C bis 
82 °C, 
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Die zweite wesentliche Komponente des Entschdumersystems wird aus bestimmten 
Bisamiden gebildet. Geeignet sind Bisamide, die sich von gesdttigten Fettsauren mit 12 
bis 22, vorzugsweise 14 bis 18 C-Atomen sowie von Alkylendiaminen mit 2 bis 7 C-Ato- 
men ableiten. Geeignete Fettsauren sind Laurin-, Myristin-, Stearin-, Arachin- und Behen- 
saure sowie deren Gemische, wie sie aus naturlichen Fetten beziehungsweise geharteten 
Olen, wie Talg oder hydriertem PalmSl, erhaltlich sind. Geeignete Diamine sind beispiels- 
weise Ethylendiamin 1,3-Propylendiamin, Tetramethylendiamin, Pentamethyiendiamin, 
Hexamethylendiamin, p-Phenylendiamin und Toluylendiamin. Bevorzugte Diamine sind 
Ethylendiamin und Hexamethylendiamin. Besonders bevorzugte Bisamide sind Bis-myri- 
stoyl-ethylendiamin, Bis-palmitoyl-ethylendiamin, Bis-stearoylethylendiamin und deren 
Gemische sowie die entsprechenden Derivate des Hexamethylendiamins. Die Bisamide 
liegen vorzugsweise, wie in EP 309 931 beschrieben, in feinverteilter Form vor und wei- 
sen insbesondere eine mittlere Komgrd&e von weniger ais 50 um auf. Vorzugsweise liegt 
die maximale KomgroGe der Bisamidpartikel unter 20 um, wobei mindestens 50 %, insbe- 
sondere mindestens 75 % der Partikel kleiner als 10 um sind. Diese Angaben hinsichtlich 
der PartikelgrbRe beziehen sich auf die bekannte Bestimmungsmethode mit dem "Coulter 
Counter". 

Wesentlich ist, dafi man eine homogene Mischung aus Schaumregulatorsystem und 
nichtionischem Tensid einsetzt. Diese kann man vorteilhaft in einfacher Weise durch Auf- 
schmetzen des bei Raumtemperatur festen Bisamids in Gegenwart des Paraffins und des 
nichtionischen Tensides, zweckmaGigerweise unter Ruhren beziehungsweise Homogeni- 
sieren, erreichen. Falls das Bisamid nicht in Substanz, sondern vorkonfektioniert in Ab- 
mischung mit dem Paraffin eingesetzt wird, ist ein Erhitzen uber den Schmelzpunkt des 
Bisamids hinaus in der Regel nicht erforderlich, da sich bereits bei niedrigeren Tempera- 
turen in der Regel eine Losung des Bisamids im Paraffin bildet. Anschiietiend an die vor- 
zugsweise bei Temperaturen im Bereich von 60 °C bis 120 °C, insbesondere 80 °C bis 
100 °C vorgenommene Bildung des homogenen Gemisches aus Entschaumersystem und 
nichtionischem Tensid kann dieses, gegebenenfalls nach Abkuhlen, mit den ubrigen 
Wasch- oder Reinigungsmrttelbestandteilen vermischt werden. Bevorzugt ist allerdings, 
das Gemisch aus Entschaumersystem und nichtionischem Tensid im noch hei&en, das 
heiat gut flie&fahigen Zustand auf einen festen und/oder in fester Form konfektionierten 
Wasch- oder Reinigungsmittelbestandteil, beispielsweise auf anorganische Builderparti- 
kel, aufzubringen, wodurch seine Handhabbarkeit erieichtert wird. So ist zum Beispiel das 
Lagern von mit der homogenen Mischung beaufschlagtem festen und/oder in fester Form 
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konfektionierten Wasch- Oder Reinigungsmittelbestandteii, zum Beispiel beim Abbruch 
des erfindungsgema&en Verfahrens Ober Nacht, problemlos mbglich. 

Unter nichtionischen Tensiden, die mit dem Schaumregulatorsystem homogen zu vermi- 
schen sind, werden erfindungsgemafi insbesondere die Alkoxylate, vorzugsweise die 
Ethoxylate und/oder Propoxylate von Alkoholen, Alkylaminen, vicinalen Diolen und/oder 
CarbonsSureamiden, die Alkylgruppen mit 8 bis 22 C-Atomen, vorzugsweise 12 bis 18 C- 
Atomen, besitzen, verstanden. Der mittlere Alkoxylierungsgrad dieser Verbindungen be- 
tragt dabei in der Regel von 1 bis 25, vorzugsweise 3 bis 18. Sie konnen in bekannter 
Weise durch Umsetzung mit den entsprechenden Alkylenoxtden hergestetlt werden. Auch 
Produkte, die durch Alkoxylierung von FettsSurealkylestern mit 1 bis 4 C-Atomen im Ester- 
teil nach dem Verfahren der intemationalen Patentanmeldung WO 90/13533 herstellbar 
sind, kommen in Frage. Bevorzugt sind unter den Carbonsaureamidabkommiingen die 
Ethanolamid-Derivate von Alkansauren mit 8 bis 22 C-Atomen, vorzugsweise 12 bis 16 C- 
Atomen. Zu den in Frage kommenden Alkoholalkoxylaten gehoren die Ethoxylate 
und/oder Propoxylate von linearen oder verzweigtkettigen Alkoholen mit 8 bis 22 C-Ato- 
men, vorzugsweise 12 bis 18 C-Atomen. Geeignet sind insbesondere die Derivate der 
Fettalkohole, obwohl auch deren verzweigtkettige Isomere zur Herstellung verwendbarer 
Alkoxylate eingesetzt werden konnen. Brauchbar sind demgemSB insbesondere die 
Ethoxylate primarer Alkohole mit linearen Dodecyh Tetradecyl-, Hexadecyl- oder Octa- 
decylresten sowie deren Gemische. Auch der Einsatz entsprechender Alkoxylate von ein- 
oder mehrfach ungesSttigten Fettalkohoien, zu denen beispielsweise Oleylalkohol, Elai- 
dylalkohol, Linoleylalkohol, Linolenylalkohol, Gadoleylalkohol und Erucaalkohol gehort, ist 
mbglich. 

Ein Teil des zum Einsatz kommenden nichtionischen Tensids, vorzugsweise nicht mehr 
als 60 Gew.-%, kann durch hoheralkoxylierte Vertreter der genannten Substanzktassen, 
das hei&t Verbindungen, deren C-Kette derjenigen der obengenannten nichtionischen 
Tenside entspricht und die einen mittleren Alkoxylierungsgrad im Bereich von 25 bis 80, 
insbesondere von 30 bis 50 aufweisen, und/oder durch Poly alkoxylate, denen die C-Kette 
fehlt und die einen mittleren Alkoxylierungsgrad im Bereich von 5 bis 25, insbesondere 6 
bis 10 aufweisen, ersetzt werden. Zu derartigen Substanzen gehoren beispielsweise 40- 
fach ethoxylierter Talgfettalkohol und Polyethylenglykol mit mittlerem Molgewicht 400. 
Derartige Zusatzstoffe werden im erfindungsgemd&en Verfahren vorzugsweise derart 
eingearbeitet, da& man zuerst eine homogene Mischung aus nichtionischem Tensid und 
Schaumregulatorsystem erzeugt und sie dieser zusetzt. 



WO 96/26258 PCT/EP96/00606 

6 

Zu den test n und/oder in fester Form konfektionierten Wasch- Oder Reinigungsmittelbe- 
standteilen, auf die beziehungsweise auf mindestens eines aus denen das Gemisch aus 
nichtionischem Tensid und Schaumregulatorsystem vor dem strangf6rmigen Verpressen 
aufgebracht wird, gehoren ubliche durch Spruhtrocknung wdBriger Aufschlammungen 
ihrer Inhaltsstoffe hergestellte Pulver, teste Bleichmittel, in fester Form konfektionierte 
Bleichaktivatoren, nicht durch konventtonelies Spruhtrocknen hergestellte Aniontensid- 
compounds gemSd der intemationalen Patentanmeldung WO 93/04162 mit einem Gehalt 
von uber 80 Gew.-%, insbesondere uber 90 Gew.-% an Alkylsulfat mit Alkylkettenlangen 
im Bereich von C 12 bis Cis, wobei der Rest im wesentiichen aus anorganischen Salzen 
und Wasser besteht, pulverfdrmige Polycarboxytat-Cobuilder, beispielsweise Alkalicitrat, 
teste anorganische Buildermatehalien, wie Zeolith-A, Zeolith-P und kristalline Schichtsili- 
kate, und sonstige anorganische Salze wie Alkalicarbonat, Alkalihydrogencarbonat und 
Alkaiisilikat. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgemSBen Verfahrens wird ein te- 
stes Vorgemisch extrudiert, das 20 Gew.-% bis 35 Gew.-% anorganischen Builder, insbe- 
sondere Zeolith, 1 Gew.-% bis 13 Gew.-% organischen Cobuilder, insbesondere monom - 
res und/oder polymeres Polycarboxylat, 15 Gew.-% bis 25Gew.-% Tensid, insbesond re 
Anion- und/oder Niotensid, wobei das nichtionische Tensid aus der Mischung mit dem 
Schaumregulatorsystem hier unberucksichtigt bleibt, bis zu 20 Gew.-% Bleichmittel und 
1 Gew.-% bis 10 Gew.-% der Mischung aus nichtionischem Tensid und Schaumregulator- 
system, die auf mindestens eines der genannten pulverfdrmigen Bestandteile aufgebracht 
worden ist, enthSlt. 

Ein in einer bevorzugten Variante des erfindungsgema&en Verfahrens eingesetzte, mit 
der Mischung aus Entschaumersystem und nichtionischem Tensid zu beaufschlagendes 
Spruhtrocknungsprodukt enthSIt vorzugsweise 25 Gew.-% bis 65 Gew.-%, insbesondere 
30 Gew.-% bis 60 Gew.-% anorganischen Builder und 7,5 Gew.-% bis 40 Gew.-%, insbe- 
sondere 10 Gew.-% bis 30 Gew.-% Aniontensid, insbesondere synthetisches Aniontensid 
vom Sulfat- und/oder Sulfonattyp. Der Rest auf 100 Gew.-% besteht aus ublichen Inhalts- 
stotfen sprtihgetrockneter Wasch- oder Reinigungsmittel, insbesondere Wasser, das vor- 
zugsweise in Mengen bis zu20Gew.-%, insbesondere von 8 Gew.-% bis 1BGew.-%, 
organischem Cobuilder, der vorzugsweise in Mengen bis zu 8 Gew.-% t insbesondere von 
3 Gew.-% bis 6,5 Gew.-%, VerfSrbungsinhibitoren, die vorzugsweise in fur die Herstellung 
von Waschmitteln vorgesehenen Spruhtrocknungsprodukten in Mengen bis zu 5 Gew.-%, 
insbesondere 1,5 Gew.-% bis 3 Gew.-%, und anorganischen wasserloslichen Salzen, bei- 
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spielsweise Alkalisulfaten und/od r -carbonaten, di vorzugsweise in Mengen bis zu 
20 Gew.-% r insbesondere von 2 Gew.-% bis 12 Gew.-% enthalten sind. 

Zu den weiteren Waschmittelinhaltsstoffen, die bei Einsatz obengenannter Spruh- 
trocknungsprodukte vorzugsweise in Mengen bis zu 50 Gew.-%, insbesondere 5 Gew.-% 
bis 25 Gew.-% bezogen auf zu extrudierendes Vorgemisch, zugesetzt werden konnen, 
gehoren feste Bleichmittel auf Sauerstoffbasis, beispielsweise Alkaliperborate, die als 
sogenannte Monohydrate Oder Tetrahydrate vorliegen kfinnen, Oder Alkalipercarbonate, 
pulverformig konfektionierte Bleichaktivatoren, beispielsweise ein nach dem Verfahren 
des europaischen Patentes EP 0 037 026 hergesteiltes Tetraacetylethylendiamin-Granu- 
lat, in fester Form konfektionierte, hoch-aktivsubstanzhaitige Aniontensidcompounds, bei- 
spielsweise ein nach dem Verfahren der internationalen Patentanmeldung WO 93/04162 
hergesteiltes Alkylsulfatcornpound, in granularer Form vorliegende Enzyme, beispiels- 
weise ein nach dem Verfahren der internationalen Patentanmeldung WO 92/11347 her- 
gesteiltes Enzymextrudat Oder ein nach dem Verfahren der deutschen Patentanmeldung 
DE 43 29 463 hergesteiltes Mehrenzymgranulat und/oder ein pulverformig, beispielsweise 
nach dem Verfahren der deutschen Patentanmeldung DE 44 08 360 konfektionierter 
Soil release-Wirkstoff. Ubliche flussige Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln, 
beispielsweise Farb- Oder Duftstoffe Oder zusatzliche Tenside, konnen gewunschtenfalls 
auf das Spruhtrocknungsprodukt und/oder eines der sonstigen weiteren festen Waschmit- 
telinhaltsstoffe vor dem Extrusionsschritt aufgetragen werden. Die genannten festen be- 
ziehungsweise in fester Form konfektionierten Wasch- oder ReinigungsmitteJinhaltsstoffe, 
konnen auch, altemativ zu ihrer Verarbeitung uber das zu extrudierende Vorgemisch, dem 
Extrudat zugemischt werden, um ein fertiges Wasch- beziehungsweise Reinigungsmittel 
zu erhalten, solange darauf geachtet wird, daH zumindest ein mit der Mischung aus 
nichtionischem Tensid und Schaumregulatorsystem beaufschlagter fester beziehungswei- 
se in fester Form konfektionierter Wasch- oder Reinigungsmittelinhaltsstoff in das zu ex- 
trudierende Vorgemisch Eingang gefunden hat Vorzugsweise wird ein Vorgemisch aus 
20 Gew.-% bis 70 Gew.-% eines Spruhtrocknungsprodukts, 3 Gew.-% bis 20 Gew.-% 
Aniontensidcompound gemSfc WO 93/04162 mit einem Gehalt von liber 80 Gew.-%, ins- 
besondere uber 90 Gew.-% an Alkylsulfat mit Alkylkettenlangen im Bereich von C 12 bis 
C ia , Rest im wesentlichen anorganische Salze und Wasser, 2 Gew.-% bis 10Gew.-% 
pulverfGrmigem, separat zugesetztem Alkalicarbonat, 5 Gew.-% bis 20 Gew.-% 
pulverfdrmigem, separat zugesetztem Polycarboxylat-Cobuilder, beispielsweise Alkali- 
citrat, 10Gew.-% bis 20 Gew -% PeroxobleichmitteL beispielsweise Natriumperborat- 
Monohydrat, und 1 Gew.-% bis 10 Gew.-% der Mischung aus nichtionischem Tensid und 
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Schaumregulatorsystem, die auf mindestens ines der genannten pulverfbrmigen Be* 
standteile aufgebracht worden tst, sowie bis zu 20 Gew.-%, insbesondere 5 Gew.-% bis 
20 Gew.-% waBrige Flussigkomponenten, beispielsweise Wasser, waBrige Alkalisilikat- 
und/oder -polycarboxylatlosungen, erzeugt und extrudiert, dem nach der Extrusion ge- 
wunschtenfalls weitere teste Oder in fester Form konfektionierte Wasch- beziehungsweise 
Reinigungsmittelinhaltsstoffe zugesetzt werden konnen. 

Die Extrusion erfolgt unter im Prinzip bekannten Bedingungen, vorzugsweise unter Ver- 
wendung eines Extruders, in den ein die Mischung aus Entschaumersystem und nichtioni- 
schem Tensid enthaltendes homogenenes Vorgemisch zugefuhrt und unter einem Druck 
im Bereich von vorzugsweise 30 bar bis 180 bar, insbesondere 40 bar bis 80 bar, durch 
eine Lochplatte mit einem Lochdurchmesser von vorzugsweise 1,2 mm bis 2,0 mm, ins- 
besondere 1,4 mm bis 1,7 mm strangf&rmig verpresst und auf eine LSnge, die nicht we- 
sentlich von der Dicke, das hei&t dem Lochdurchmesser abweicht, zerkleinert wird. An- 
schlie&end kann das Extrudat, gewunschtenfalls unter Aufbringen pulverformiger Fest- 
stoffe wie insbesondere in der intemationalen Patentanmeldung WO 94/01526 beschrie- 
ben, in einem ublichen RondiergerSt, beispielsweise einem SpheronizertD, verrundet und 
entgratet werden. 

Beispiele 

Aus den in der nachfolgenden Tabelle mit ihren Mengen angegebenen Bestandteilen 
wurden, wie in den Beispieien 1 bis 5 der WO 91/02047 beschrieben, extrudierte Mittel 
M1 und M2 mit einem Schuttgewicht von ca. 800 g/l hergestellt (Lochdurchmesser der 
Lochplatte 1 ,4 mm). Dabei ging man so vor, dafc man aus den in Tabelle 1 unter den 
Nummem 1 bis 6 aufgefuhrten Stoffen wSGrige Aufschlammungen erzeugte, die 40 bis 44 
Gew.-% Wasser enthielten, auf Temperaturen von etwa 60 °C bis 80 °C erwarmt und un- 
ter einem Druck von 30 bar in einem Trockenturm verspruht wurden, wobei HeiBluft (Tem- 
peratur 160 °C bis 220 °C) im Gegenstrom gefuhrt wurde. Es wurde ein Spruhtrocknungs- 
produkt erhalten, das eine Schuttdichte von etwa 350Gramm pro Liter aufwies. Dieses 
wurde anschlieBend mit dem Natriumperborat vermischt, auf die Mischung wurde ein bei 
einer Temperatur von 90 °C gehaltenes homogenes Gemisch aus den in Tabelle 1 unter 
den Nummem 8 bis 10 aufgefuhrten Stoffen aufgesprtiht und das entstehende Gemisch 
extrudiert. AbschlieBend wurde das Extrudat (Schuttgewicht 736 g/l) mit dem unter Num- 
mer 1 1 aufgefuhrten Pudermittel behandelt Das so hergestellte erfindungsgemS&e Pro- 
dukt wird im folgenden als E1 bezeichnet Zum Vergleich wurde ein Extrudat V1 der glei- 
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chen Gesamtzusammensetzung hergestellt, bei dem der Schaumregulator (Nummer 9 der 
Tabelle 1) in Form eines Granulats mit den Substanzen unter den Nummem 3, 4 und 5 als 
Tragermaterialien (hergestellt gemafc Beispiel 2 der intemationalen Patentanmeldung 
WO 91/12306) eingearbeitet wurde und Niotensid sowie der Zusatzstoff Teii des Spruh- 
trocknungsprodukts waren. 



Tabelle 1: Extrudatzusammensetzuna fGew.-%l 



1 


ABS 8) 


21 


2 


Zeolith Na-A 


28 


3 


Natriumcarbonat 


4 


4 


Natriumsilikat 


2 


5 


Natriumsulfat 


1 


6 


Polycarboxylat b) 


4 


7 


Natriumperborat c) 


20 


6 


Niotensid* 


2 


9 


Wachs'* 


0,4 


10 


Zusatzstoff 0 


2,5 


11 


Abpuderungsmittel 0> 


3 


12 


Wasse^ 


auf 100 



a) Na-Dodecylbenzolsulfonat 

b) Acrylsaure/Maleinsaure-Copolymer (Sokalan® CP 5, Hersteller BASF) 

c) Monohydrat 

d) 3- bis 5-fach ethoxylierter Ci2/i4-Fettalkohol, Hersteller Henkei 

e) 12:88-Mischung aus Bistearylsaureethylendiamid und Paraffin (Lunaflex®, Herstel- 
ler DEA) 

f) 40-fach ethoxylierter Talgalkohol 

g) Zeolith Na-A (Wessalith® P, Hersteller Degussa) 
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h) und Salze 

Dafc sich das zu E1 fuhrende Extrudatvorgemisch wesentlich einfacher zum extrudierten 
Mittel verarbeiten fie& als das zu V1 fuhrende, wird durch den Vergleich der durch Scher- 
und Reibungskrafte erzeugten Temperatur des den Extruder verlassenden Guts deutlich 
(gemessen direkt nach Abschlag). Diese Temperatur lag im Fall von V1 bei 59 °C bis 
61 °C, im Fall von E1 bei nur 53 °C. 

Zur Bestimmung der Auflosegeschwindigkeit wurde die Zeit gemessen, innerhalb der sich 
90 Gew.-% des jeweiligen Mittels in einem RuhrgefaB Qeweils 5 g zu untersuchendes Mit- 
tel in 500 g Wasser bei 20 °C, Konzentrationsmessung uber die Leitfahigkeit) gelost hat- 
ten. Die ermittelten Werte (in Sekunden) sind in Tabelle 2 aufgefuhrt. 

Tabelle 2 



Mittel 


Auflosegeschwindigkeit 


E1 


126 


V1 


147 



Man erkennt, daft die Auflosegeschwindigkeit des erfindungsgemafc hergestellten Mittel 
E1 signifikant besser als diejenige des auf anderem Wege hergestellten Mittels V1 ist. 

Wurde als Zusatzstoff statt des 40-fach ethoxylierten Talgalkohols ein Polyethylenglykol 
mit Molgewicht 400 eingesetzt, ergaben sich im wesentlichen die gleichen Werte. 
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Patentanspruche 

1. Verfahren zur Herstellung von granularen Wasch- oder Reinigungsmitteln mit hohem 
Schuttgewicht, die nichtionisches Tensid und ein Schaumregulatorsystem auf der 
Basis von Paraffin und Bisfettsaureamid enthalten, durch strangformiges Verpressen 
uber Lochformen und anschlieliendes Zerkleinem des Extrudats mittels einer Schnei- 
devorrichtung, welches dadurch gekennzeichnet ist, da& man ein homogenes Ge- 
misch aus dem Schaumregulatorsystem und dem nichtionischen Tensid herstellt, die- 
ses mit mindestens einem festen und/oder in fester Form konfektionierten Wasch- 
oder Reinigungsmittelbestandteil vermischt, durch eine Lochplatte extrudiert und das 
Extrudat gegebenenfalls verrundet und/oder abpudert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da& in der zu extrudierenden 
Mischung 1 Gew.-% bis 10Gew.-%, insbesondere 1,5Gew.-% bis 6 Gew.-% des 
Gemisches aus Schaumregulatorsystem und nichtionischem Tensid enthalten sind. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafc das Schaumregula- 
torsystem 70 Gew.-% bis 95 Gew.-%, insbesondere 80 Gew.-% bis 92 Gew.-% eines 
Paraffinwachses beziehungsweise Paraffinwachsgemisches sowie 5 Gew.-% bis 
30 Gew.-% ( insbesondere 8 Gew.-% bis 20 Gew.-% von C2_7-Diaminen und gesSttig- 

ten C 1 2-22"^ art)ons ^ ur€n ab 9 e,eitetes Bisamid enth§lt. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafc im 
Schaumregulatorsystem Gemische aus Paraffin mit schaumregulierendem Silikon 
eingesetzt werden, wobei der Silikonanteil, bezogen auf die Summe aus Paraffin und 
Silikon, nicht uber 50 Gew.-%, insbesondere 5 Gew.-% bis 30 Gew.-%, betragt 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daS die nicht- 
ionischen Tenside, die mit dem Schaumregulatorsystem homogen zu vermischen 
sind, aus den Alkoxylaten, insbesondere den Ethoxylaten und/oder Propoxylaten von 
Alkoholen, Alkylaminen, vicinalen Diolen und/oder CarbonsSureamiden, die Alkyl- 
gruppen mit 8 bis 22 C-Atomen, insbesondere 12 bis 18 C-Atomen, besitzen, ausge- 
wShlt werden. 



6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daft der mittlere Alkoxylie- 
rungsgrad im nichtionischen Tensid 1 bis 25, insbesondere 3 bis 18 betragt. 



WO 96/26258 



12 



PCT/EP96/00606 



7. Verfahren nach ein m der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daft das Ge- 
wichtsverhaltnis von nichtionischem Tensid zu Schaumregulatorsystem im Bereich 
von 20:1 bis 1:1, insbesondere 12:1 bis 2:1 liegt. 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dafi ein Teil 
des nichtionischen Tensids, insbesondere nicht mehr als 60 Gew.-%, durch hbher- 
alkoxylierte Verbindungen, die einen mittleren Alkoxylierungsgrad im Bereich von 25 
bis 80, insbesondere von 30 bis 50 aufweisen, und/oder durch Polyalkoxylate, denen 
die C-Kette fehlt und die einen mittleren Alkoxylierungsgrad im Bereich von 5 bis 25, 
insbesondere 6 bis 10 aufweisen, ersetzt ist. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dafc man ein 
festes Vorgemisch extrudiert, das 20 Gew.-% bis 35 Gew -% anorganischen Builder, 
1 Gew.-% bis 13Gew.-% organischen Cobuilder, 15 Gew.-% bis 25 Gew.-% Tensid, 
wobei das nichtionische Tensid aus der Mischung mit dem Schaumregulatorsystem 
hier unberucksichtigt bleibt, bis zu 20 Gew.-% Bleichmittel und 1 Gew.-% bis 10 Gew.- 
% der Mischung aus nichtionischem Tensid und Schaumregulatorsystem, die auf 
mindestens eines der genannten pulverformigen Bestandteile aufgebracht worden ist, 
enthSIt 

10. Verwendung von homogenen Gemischen aus Schaumregulatorsystem und nichtioni- 
schem Tensid, wobei das Schaumregulatorsystem Paraffinwachs und Bisfettsaure- 
amid enth§lt, zur Erhbhung der Homogenitat und Komstabilitat von granularen 
Wasch- Oder Reinigungsmitteln. 

11. Verwendung von homogenen Gemischen aus Schaumregulatorsystem und nichtioni- 
schem Tensid, wobei das Schaumregulatorsystem Paraffinwachs und Bisfettsaure- 
amid enthalt, zur Verbesserung des Einspulverhaltens und/oder zur Erhohung der 
Auflosegeschwindigkeit von Waschmitteln mit hohem Schuttgewicht. 
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